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DIVULGAÇÃO E TRANSFERÊNCIA DE CONHECIMENTO 


O estudo teve como proposta avaliar a resistência de união da interface 
adesiva à microtração usando sistemas adesivos experimentais com diferentes 
sistemas fotoiniciciadores e co-iniciadores, acionados por luz (fotopolimerizador). 
Os autores puderam concluir que os sistemas que com o iniciador (BAPO) 
óxido bis-alquil fosfínico, de forma geral apresentaram os melhores resultados. 
Outra conclusão foi que associação da amina terciaria como um co-iniciador, 
afetou negativamente a resistência de união. A utilização de sistemas com 
iniciadores acionados por luz e de coiniciadores alternativos permitiu a obtenção 
de resultados superiores aos do sistema adesivo convencional, tornando-os 
promissores para atuar tanto de forma isolada quanto associada aos sistemas 
convencionais. 


LISTA DE ABREVIATURAS E SIGLAS 


BAPO - Óxido bis-alquil fosfínico 

BHT - Hidroxitolueno butilado 

BisGMA - Bisfenolglicidil dimetacrilato 

CEMA - Cianoetil metilanilina 

CQ - Canforoquinona 

EDB - Etil-p-dimetilamino benzoato 

DFI - Difeniliodônio hexafluorfosfato 

DMAEMA - Dimetilamina metilmetacrialto 

EMIC - Ensaio de materiais indústria e comércio 
EDMAB - (dimetiamino) benzoato de etilo 
DMPOH - álcool 4- (N, N-dimetilamino) fenetilico 
FL - Fonte de luz 

GC - Grau de conversão 

LED - Diodo emisor de luz 

MAPO - Óxido mono-alquil fosfínico 

PPD - Fenil propanodiona 

QTH - Halogênio quartzo tungstênio 

RF - Resistência à flexão 

TEGDMA - Dimetacrilato de trietilenoglicol 


TPO (Difenil (2,4,6-trimetilbenzoil)-fosfino e Bis (2,4,6-trimetilbenzoil) fenilfosfina) 


UV — Ultravioleta 


RESUMO 


O estudo teve como proposta avaliar a resistência de união da interface adesiva 
à microtração, usando sistemas adesivos experimentais contendo diferentes 
fotoiniciadores e co-iniciadores. Foram preparadas formulações de sistemas 
adesivos resinosos experimentais com misturas de monômeros com 50% em 
massa de bisfenolglicidil dimetacrilato (BisGMA) e 50% em massa de dimetacrilato 
de trietilenoglicol (TEGDMA). Os fotoiniciadores utilizados foram a canforoquinona 
(CQ) e o óxido bis-alquil fosfínico (BAPO). Os coiniciadores foram o difeniliodônio 
hexafluorfosfato (DFI) e a amina (dimetilamina metilmetacrialto - DMAEMA), 
na proporção 1:1, em massa. Os sistemas iniciadores fotopolimerizáveis foram 
dissolvidos na matriz orgânica em concentrações de 0,5% em massa, criando seis 
grupos, amostras de (n=8): grupo 1 (CQ/Amina), grupo 2 (CQ/Amina/DFI), grupo 
3 (BAPO), grupo 4 (BAPO/Amina), grupo 5 (BAPO/DFI) e grupo 6 (BAPO/Amina/ 
DFI). Um total de 48 terceiros molares recém-extraídos, livres de cárie, trincas 
ou fraturas. Os dentes foram desinfectados em solução de cloramina, limpos e 
incluídos em uma lâmina de vidro com fixação através de cera pegajosa. As coroas 
foram seccionadas 2 mm abaixo das cúspides na região central e lixados, a câmara 
pulpar foi restaurada com resina composta (22508, 3M ESPE, St Paul, Minessota, 
EUA). Após aplicação dos sistemas adesivos experimentais, foi confeccionada 
restauração de resina composta (22508, 3M ESPE, St Paul, Minessota, EUA) em 
forma de bloco (4mm x 4mm x 8mm) com o auxílio de matriz de silicone de adição, 
utilizando-se dois incrementos de resina com 2 mm de espessura os quais foram 
fotopolimerizados por 20s para cada, utilizando aparelho fotopolimerizador VALO 
(Ultradent, Salt Lake City, Utah, EUA). As amostras foram submetidas ao teste de 
microtração em uma máquina de ensaio universal (EMIC), a uma velocidade de 0,5 
mm/min para a avaliação de sua resistência de união. Os resultados obtidos foram 
submetidos à análise de variância a um critério (p < 0,001) e as comparações 
múltiplas foram efetuadas pelo teste de Tukey. Os sistemas adesivos contendo 
os sistemas fotoiniciadores BAPO; BAPO-DFI; BAPO-Amina-DFI demonstraram 
os maiores valores de resistência de união, não diferindo entre si. Enquanto, os 
adesivos contendo os sistemas fotoiniciadores BAPO-Amina; CQ-Amina; CQ- 
Amina-DFI mostraram os valores mais baixos de resistência da união semelhantes 
entre si. Conclui-se que o fotoiniciador BAPO, de forma geral, mostrou resultados 
melhores que o fotoiniciador CQ e que a presença do co-iniciador AMINA pode 
interferir negativamente nos valores de resistência da união. A utilização de 
sistemas com fotoiniciadores e coiniciadores alternativos permitiu a obtenção de 
resistência maior aos do sistema convencional, tornando-os promissores para 
atuar tanto de forma isolada quanto associada aos sistemas convencionais. 
PALAVRAS-CHAVE: Fotoiniciadores Dentários, Microtração, Resistência de 
União. 


ABSTRACT 


The objective of this study was to investigate the performance of experimental 
resinous adhesives containing different combinations of photoinitiators systems 
through the bending test. Resinous adhesive formulations were prepared with 
monomer mixtures consisting of 50% by mass of bisphenol dimethacrylate glycidyl 
(BisGMA) and 50% by mass of triethyleneglycol dimethacrylate (TEGDMA). The 
photoinitiators were used, camphorquinone (CQ) and bis-alkyl phosphinic oxide 
(BAPO). The co-initiators were diphenyliodonium hexafluorophosphate (DFI) and 
the amine (dimethylamino methylmethacrylate - DMAEMA) in the 1:1 proportion 
by mass. The photopolymerizable initiator systems were dissolved in the organic 
matrix at 0.5% by mass concentrations, creating eight groups (G1- CQ, G2- CQ/ 
amine, G3- CQ/DFI, G4- CQ/amine/DFI, G5- BAPO, G6- BAPO/amine, G7- BAPO/ 
DFI, G8- BAPO/amine/DFI). Samples with 7.0 mm in length, 2.0 mm wide and 1.0 
mm height were prepared (n=12). The curing light used was VALO — Ultradent and 
the curing time was 20 s. The samples were subjected to evaluation of bending 
test at three points at a speed of 1 mm/min to evaluate the flexural resistance (FR). 
The results were submitted to analysis of variance with one criterion (p < 0,001) 
and multiple comparisons were performed using Tukey test. Systems with the 
photoinitiator BAPO showed higher or equivalent bending values that demonstrated 
by the conventional system containing CQ/amine. Systems with the DFI had higher 
flexural values in relation to those demonstrated by systems without the DFI to CQ. 
The use of systems with alternative photoinitiators and co-initiators allows to obtain 
superior properties to the conventional system, making these promising systems to 
act both in isolation as associated with conventional systems. 

KEYWORDS: Photoinitiators, dental. Resins. Dentin-bonding agents. Light-curing 
of dental adhesives. 
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INTRODUÇÃO 


A obtenção de uma forte e duradoura união entre os substratos dentários e os 
materiais restauradores, tem sido um grande desafio da Odontologia moderna. A introdução 
por Buonocore (1955) da técnica de condicionamento do esmalte com ácido fosfórico, 
representou um marco na Odontologia Adesiva (Garcia, 2007). 

Em seguida, surgiu o conceito de hibridização proposto por Nakabayashi, Pashley 
(2000), que desde então, vem mudando drasticamente a prática odontológica, por modificar 
as gerações de sistemas adesivos. (Nakabayashi, Pashley, 2000; Moszner et al., 2005). 

Os sistemas adesivos disponíveis no mercado são variados, o que dificulta a seleção 
do material pelo clínico. Uma das dificuldades está relacionada, aos diferentes passos 
clínicos e cuidados a serem tomados no momento da utilização dos adesivos que possuem 
diferentes tipos de monômeros, solventes, fotoiniciadores. Seu mecanismo de ação nos 
substratos dentários, a composição dos diferentes sistemas adesivos e suas implicações 
frente a incorretas aplicações; constituem-se em parâmentros essenciais para o sucesso 
do sistema. (Carvalho et al., 2004). 

Existem no mercado odontológico inúmeros tipos de sistemas adesivos. 
Simplificadamente, eles podem ser dividdos em sistemas convencionais e 
autocondicionantes. Os convencionais consistem em substâncias que removem 
completamente o “Smear Layer” e resultam na desmineralização da substância dentinária 
através da utilização do condicionamento ácido. Dentre os sistemas adesivos convencionais 
o mercado odontológico apresenta exemplos de dois passos (condicionamento ácido 
+ primer e bond) e outro de três passos (condicionamento ácido + primer + bond) (Tay, 
Pashley, 2001). 

Já os sistemas autocondicionantes podem ser de dois passos (primer ácido + 
bond) ou de passo único (primer ácido e bond juntos). Os adesivos autocondicionantes são 
compostos por monômeros resinosos ácidos que modificam e/ou removem parcialmente 
a “smear layer”, desmineralizando de forma parcial a superfície do esmalte e da dentina 
(Harada et al., 2000). 

Entretanto, os sistemas adesivos são fotoativados; e esta fotoativação geralmente 
ocorre em ambientes desfavoráveis, de umidade, no caso dos sistemas convencionais, ou 
em ambientes ácidos como no caso dos sistemas autocondicionantes. O fotoiniciador mais 
utilizado na formulação de compósitos odontológicos é a canforoquinona (CQ), ela absorve 
luz no comprimento de onda entre 460 a 480 nm. (Alvim et al., 2007; Asmusen et al., 2009; 
Ferracane, 2011) 

A dicetona é um composto sólido de cor amarelada que contém em sua estrutura 
molecular um grupamento cromático, que em grandes quantidades, melhoram suas 
características mecânicas e biológicas; porém levam a um amarelamento indesejável 


e assim, afetando o aspecto final do material polimerizado, principalmente, claros e 
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translúcidos (Alvim et al., 2007; Asmusen et al., 2009; Ferracane, 2011). Apesar de ser 
um eficiente fotoiniciador, a CQ também apresenta um elevado potencial carcinogênico 
(Schneider, 2009). 

A utilização da canforoquinona (CQ), está associada com a presença de uma 
amina terciária como um coiniciador, a qual é capaz de acelerar a reação de polimerização 
por meio de uma efetiva troca de elétrons com a CQ (Kuniol, Takeshi, 2010). A escolha 
pela amina terciária ocorre devido a ela apresentar algumas propriedades como: um alto 
potencial de oxidação, não absorve luz no mesmo comprimento de onda da substância 
fotoiniciadora e não raegem com o mesmo. 

Devido a estes diversos fatores, alguns fotoiniciadores alternativos foram incluídos 
na matriz orgânica dos compósitos para que ajam sozinhos ou sinergicamente (como 
co-iniciadores) com a CQ. Derivados de óxidos aquil fosfínicos (TPO) e a-diketonas são 
usados na formulação de compósitos para melhorar a cinética de polimerização e diminuir 
o efeito de amarelamento (lkemura et al., 2008; Brandt et al., 2011). 

Outro fotoiniciador estudado é o derivado do óxido bisaquil fosfínico (BAPO). Como 
consequência de sua cor mais clara, este fotoiniciadore absorve luz com comprimento 
de onda inferior à canforoquinona (CQ), aproximadamente 400nm, mais próximos ao 
ultravioleta. Este fotoiniciador mostrou boa eficiência na formação de quatro radicais livres, 
e a fotorreação foi acompanhada pela destruição do cromóforo responsável pela absorção 
próxima ao ultravioleta, causando o fotoclareamento da molécula, o que impede que o 
fotoiniciador cause amarelamento do polímero (Rutsch et al., 1996). 

O uso dos co-iniciadores, também conhecidos como agentes redutores, 
aumentam a velocidade ou cinética da reação (Brandt et al., 2010; Leprince et al., 2011). 
Estudos mostraram que a incorporação de um sal de iodônio (DPI) aumenta a cinética 
de polimerização, através de um sistema ternário de reação (fotoiniciador + Amina + 
Difeniliodônio Hexa Fluorofosfato - (DPIHFP), sem comprometer a aparência da reação. 
Assim, este sal de iodônio poderia auxiliar a reação de polimerização onde existe pouca 
disponibilidade de luz (Shin, Rawls, 2009). 

Como a eficiência de polimerização de adesivos resinosos contendo diferentes 
sistemas fotoiniciadores pode influenciar na resistência da união, o objetivo desde estudo 
foi avaliar a resistência da união da interface adesiva, por meio de testes de microtração, de 
sistemas adesivos contendo diferentes sistemas fotoiniciadores e co-iniadores. 
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2.1 SISTEMAS ADESIVOS 


No início do século XX, várias foram as tentativas e métodos de conseguir descobrir 
a adesão à dentina. Como a execução de formatos retentivos nos preparos dentários, 
preparo de Black e a cimentação não adesiva com fosfato de zinco. (Cramer et al., 2011). 

Em meados do século XX, em torno de 1940, foi elaborado o primeiro agente adesivo, 
chamado de “Sevtron Cavity Seal8”. Esse sistema era constituído de metacrilato de ácido 
glicerofosfórico como o um componente autocondicionante em dentina e esmalte. Contudo, 
esse sistema primitivo falhou em relação a durabilidade clínica das restaurações. A causa 
mais provável pela falha foi a tensão superficial e a expansão térmica produzida pelo 
metacrilato da época. Este estudo serviu como base para que Michel Buonocore (1955), 
estudando ácidos mais fortes, concluísse que o fosfórico permitia um condicionamento bem 
superior ao conseguido até então (Anusavise et al., 2013). 

Os sistemas adesivos consistem em produtos desenvolvidos para realizar união 
entre determinados materiais restauradores e os tecidos dentais, seja através de técnicas 
diretas ou indiretas. Anusavise et al. (2013) relatam que as funções destes adesivos são 
resistirem à separação do substrato ao esmalte, dentina, metal e compósitos cerâmicos, 
de um material restaurador ou de cimentação, selamento da interface adesiva dentina/ 
esmalte, redução de sensibilidade pós-operatória, evitar recidiva de cárie e manchas ou 
pigmentação em margens das restaurações. 

O conceito de condicionamento ácido total, proposto por Fusayama et al. (1979), 
aliado à hibridização da dentina, sugerido por Nakabayashi e Pashley (2000), constituíram 
a base dos agentes adesivos contemporâneos. A partir destas descobertas, surgem os 
adesivos convencionais, que o seu mecanismo de ação consiste em remoção completa da 
“smear layer”, com o uso de ácidos e desmineralização da dentina. 

Surgiam então os sistemas adesivos convencionais que promovem a remoção 
completa da smear layer através do uso de ácidos, os quais desmineralizam a superfície 
dentinária e expõem uma fina camada de fibras colágenas, que pode ser infiltrada pelos 
monômeros hidrofílicos. Esses materiais são compostos por um gel ácido, uma solução de 
monômeros hidrofílicos denominada de primer, que são dissolvidos em etanol ou acetona 
ou água, e uma resina fluida, com ou sem carga, contendo monômeros hidrofóbicos, 
como, BisGMA, TEGDMA ou UDMA, geralmente associados a moléculas hidrofílicas, como 
HEMA. (Rabello, 2003). 

O condicionamento ácido proporcionou uma interface adesiva durável, graças a alta 
energia superficial (limpeza e aspereza) desta técnica. Com a alta retenção mecânica de 
materiais restauradores resinosos e agentes de cimentação, surgiu a “era da odontologia 
adesiva”. (Nakabayashi, Pashley, 2000). 
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A primeira geração de adesivos teve resultados clínicos aceitáveis, sendo 
dependente, das situações clínicas e do uso de materiais adequados. Um problema que 
surgiu com as primeiras pesquisas desenvolvidas no século XXI, foi a falta de adesão à 
dentina. A solução foi o prévio condicionamento com ácido fosfórico (35-37%) à aplicação do 
primer possibilitando uma zona profunda de desmineralização da dentina, o que aumentou 
a permeabilidade à superfície do substrato. Entretanto, a necessidade de secagem da área 
restaurada, provocou a sensibilidade pós-operatória. Isso também, pode acontecer pela 
incompleta penetração do primer e do adesivo por toda a área descalcificada durante a 
formação da camada híbrida. (Carvalho, 2004). 

Na tentativa de transpor esses problemas, agentes adesivos autocondicionantes 
foram desenvolvidos, sem necessitar da aplicação isolada do ácido para produzir 
porosidades no substrato. Foram incorporados em suas formulações, monômeros resinosos 
ácidos, capazes de desmineralizar e infiltrar nos tecidos dentais simultaneamente e sem 
necessitar serem lavados da superfície das paredes cavitárias. (Nakabayashi, Pashley, 
2000). 

Os sistemas adesivos autocondicionantes podem ser de dois passos; com o 
condicionador e o primercombinados no mesmo frasco e o adesivo aplicado separadamente; 
ou de um único passo, combinando ácido, primer e adesivo em uma mesma aplicação. Estes 
materiais evitam a sensibilidade pós-operatória e a nanoinfiltração, quando comparados aos 
sistemas convencionais, pois são menos sensíveis às questões de umidade superficial da 
dentina. Além de não serem removidos do substrato dental, após sua aplicação, possuem 
um pH ácido que promove uma desmineralização limitada dos tecidos dentários. Por isso, 
esses adesivos apresentam menor efetividade sobre o esmalte, o qual possui um elevado 
conteúdo mineral em seu tecido. (Laxe et al., 2007). 


2.2. CARACTERÍSTICAS DOS SISTEMAS ADESIVOS 


Nesses mais de cinquenta anos em que foi introduzida a tecnologia adesiva 
convencional ou tradicional, houve uma grande evolução, empregando a técnica úmida 
(etch and rinse), a face de união é obtida pela aplicação prévia do ácido fosfórico a 
37% seguida de lavagem com água em abundância, mas ainda apresenta como desafio 
proporcionar uma ligação duradoura, igualmente efetiva dos tecidos duros dentais. A 
ligação ao esmalte tem provada ser durável, pela formação de micro-retenções, sobre as 
quais favorece o embricamento que pode ser polimerizada, proporcionando a adesão. A 
ligação à dentina é menos efetiva, devido, a degradação marginal precoce e desunião 
do material restaurador, causada pela umidade necessária que impede a penetração do 
adesivo, que formam espaços vazios ocupados por água. Isso tem levado a Industria à 
busca por novos produtos adesivos mais simples, mais fáceis de se usar e técnicas menos 
sensíveis. (Meerbeek et al., 2005; Breschi et al., 2008). 
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Diferente dos adesivos convencionais, os autoadesivos não requerem um 
passo separado de etapas, pois eles contêm monômeros ácidos que simultaneamente 
“condicionam” e “prime” o substrato dental. “Consequentemente, a dependência do operador 
é reduzida, eliminando a fase de lavagem e a necessidade de manutenção da “umidade 
ideal”. Além disso, menor tempo e menos passos, resultando em um desempenho clínico 
confiável, embora isso pareça muito dependente do produto utilizado. Outro benefício dos 
autoadesivos é a menor incidência de sensibilidade pós-operatória por parte dos pacientes. 
Mesmo havendo uma união química à estrutura dental, comprovada por trabalhos, 
modificando os conceitos de adesão; outros estudos mostram que a interação com a 
dentina é superficial, deixando “smear layer, dentro dos túbulos. Essas características 
fazem com que mais estudos sejam necessários para o desenvolvimento de outros e 


melhores adesivos sejam pesquisados. (Meerbeek et al., 2005; Van et al., 2003). 


2.3 CLASSIFICAÇÃO DOS SISTEMAS ADESIVOS 


Os sistemas adesivos contemporâneos são classificados de acordo com o número 
de etapas clínicas e sua interação com os tecidos dentais. O primeiro grupo de sistemas 
adesivos proporciona a remoção completa de “smear layer”, na dentina e no esmalte 
dental, promove a desmineralização seletiva dos prismas, resultando em micro poros que 
aumentam a retenção mecânica do material adesivo, (condicionamento total) e divide-se 
em três e duas etapas para o procedimento clínico de aplicação. (Gonçalves et al., 2008). 


2.3.1. Adesivos de Condicionamento Prévio 


a) Três passos (quarta geração): Apresentam os três componentes separados, 
ácido, primer e adesivo. O primeiro passo é o condicionador ácido (ácido fosfórico de 30 
a 40%, tanto em dentina e esmalte) seguido de enxágue; aplicação do primer (contendo 
monômeros hidrofílicos funcionais dissolvidos em um solvente orgânico, como acetona, 
etanol ou água) e aplicação do adesivo propriamente dito (resina hidrofóbica). Foi 
considerado como uma grande evolução, já que se mostrou com uma grande resistência de 
união e com isso confiável para uso clinico. (Meerbeek et al., 2005; Anusavise et al., 2013). 

b) Dois passos (quinta geração): visando diminuir um passo clínico e minimizar 
possíveis erros de técnicas, foram desenvolvidos os adesivos de dois passos (quinta 
geração), que juntaram em um único frasco o primer e o bond. Os passos são: 
condicionamento ácido e em seguida vem o enxágue e aplicação em conjunto do primer 
e do adesivo combinados em um mesmo frasco. Esses sistemas atraem a atenção dos 
clínicos, que buscavam um produto de fácil uso e passos reduzidos. (Anusavise et al., 
2013). 
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2.3.2 Adesivos Autocondicionantes 


Na busca pela simplificação da técnica dos sistemas adesivos, surgiu os 
adesivos autocondicionantes, que diferem de seus antecessores pela ausência 
da etapa isolada de aplicação do ácido, visto que o passo do condicionamento ácido foi 
agregado à aplicação dos monômeros adesivos. (Carvalho et al., 2004). 


a. Técnica trabalhada sobre dois passos (sexta geração): Consiste da combina- 
ção de um primer ácido, onde o mesmo é aplicado em um primeiro momento 
sobre a região, logo após aplica-se o adesivo. (Van et al., 2003) 


b. Único passo (sétima geração): Aplica-se o ácido e a resina em um único composto 
diretamente sobre a estrutura dentária. Os inúmeros sistemas fornecem um 
primer e um adesivo em repartições distintas das embalagens, sendo aplicados 
em único momento; evadindo possíveis alterações fotossensíveis pelo composto 
acidificado. (Perdigão et al., 2006; Reis et al., 2008; Tatim et al., 2010). 

Contudo com as infinitas vantagens de trabalhar com os materiais de passo único, 
é possível notar-se uma simplificação superior do material degradado ao longo do tempo, 
quando comparado aos sistemas não simplificados. (Breschi et al., 2008). Vale salientar 
que tanto os materiais não simplificados que apresentam características de adesivos 
tradicionais ou de autocondicionantes carecem de uma elevada hidrofilia; desse modo 
percebe-se que a presença de monômeros especificamente hidrofílicos, fornece uma 
alta capacidade de susceptibilidade dos respectivos adesivos em absorver água após o 
processo de polimerização, impedindo um possível fracasso nas restaurações. (Munck et 
al., 2005). 

A degradação do material adesivo ocorre através de um processo de hidrólise; essa 
por sua vez sendo causada pela assiduidade de água no compartimento interno da interface 
do adesivo, esse por sua vez sendo decorrente de um processo de reações químicas nas 
quais ocorrem quebras das fortes ligações covalentes entre os polímeros. (Munck et al., 
2005). 


2.4 FONTE DE LUZ, FOTOPOLIMERIZAÇÃO E FOTOINICIADORES 


Ao longo dos anos os compostos com ativação química dominaram o mercado 
odontológico, a polimerização por sua vez ocorria quanto a mistura de uma pasta 
catalizadora e uma outra pasta universal/base, eram misturadas. Por consequência eram 
denominadas de resinas compostas autopolimerizáveis; diante das desvantagens quanto a 
manipulação e aos resultados clínicos apresentados por estes, foi inevitável o surgimento 
de compósitos em que a polimerização pudesse ser controlada pelo profissional. Assim 
na década de 70, surgiram as resinas compostas fotopolimerizaveis, cuja polimerização 
ocorre com base em uma radiação gerada por uma Fonte de Luz (FL). (Alvim et al., 2007; 
Caldarelly et al., 2011). 
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O uso desses materiais baseados em ativação pela FL, só foi possível devido o 
desenvolvimento e pesquisas feitas pela indústria da época, onde os mesmos possuíam 
emissão inicial de 365 nm com uma haste de quartzo alimentada por uma fonte de mercúrio 
em alta pressão e utilizando inicialmente a luz ultravioleta (UV). Esse experimento foi algo 
interessante para a odontologia, pois antes disso, o cirurgião-dentista não era capaz de 
controlar a reação de presa (polimerização). Porém, mesmo com as inúmeras vantagens, 
tais como: excelentes propriedades estéticas, melhor controle de tempo e radiação; alguns 
quesitos ainda necessitavam serem corrigidos como a baixa profundidade de polimerização, 
efeitos deletérios à microbiota bucal, potencial carcinogênico no globo ocular do operador. 
Foram razões suficientes para substituição das mesmas pela luz halógena de quartzo — 
tungtênio, luz de arco de plasma, laser de argônio e recentemente as luzes emitidas por 
diodo. (Leds) (Alvim et al., 2007; Ikemura et al., 2008; Caldarelly et al., 2011; Rueggeberg, 
2011; Kwon et al., 2012). 

A luz halógena de quartzo-tungtênio (LH) é a comumente utilizada na rotina clínica 
do cirurgião-dentista, está por sua vez, apresenta desvantagens que comprometem a sua 
vida útil, devido a mesma trabalhar em elevadas temperaturas, normalmente sofrem danos 
no bulbo, refletor e no filtro, sofrendo uma alteração da qualidade da luz emitida. Dessa 
forma, o material sofre alteração no grau de polimerização, isso sem que o profissional 
perceba; é necessário que exista um controle periódico em relação a manutenção dessas 
luzes, bem como checagem da intensidade de luz emitida. (Barghi et al., 1994). 

A primeira associação de fotoiniciador e coiniciador, ativado pela luz visível 
foi um complexo CQ/Amina, utilizando como fonte de luz o QTH. O resultado foi muito 
comemorado, pois conseguiu polimerizar 2 mm de um incremento com o tempo de 40 a 
60 segundos na polimerização e sem alteração na flora bucal. Embora, ainda com efeitos 
deletérios à retina. (Rueggeberg, 2011; Kwon et al., 2012). 

A possível combinação entre os sistemas fotoiniciador CQ/amina e a FL — QTH 
possibilitou um grande avanço aos procedimentos odontológicos, sendo capaz de 
transformar monômeros (Bis-GMA/TEGDMA) em uma rede de polímeros que apresentavam 
capacidades mecânicas e físicas nas quais fossem adequadas (lkemura et al., 2008). Mas, 
frente às características estéticas, esse sistema ainda deixava a desejar por conta de sua 
coloração amarelada, que vinha a comprometer no seu resultado final (Turgut, Bagis, 2011). 

Da década de 90 em diante a utilização das fontes de luz QTH ficaram mais constantes 
para a odontologia, contudo modificações foram engajadas, como a elevação da potência, 
utilização de filtros com o intuito de aproximar os espectros de emissão projetados pelas 
fontes de luz, dessa forma promovendo uma maior absorção do fotoiniciador e um menor 
dano a retina ocular (Rueggeber, 2011). 

O processo de polimerização ocorre através de uma luz visível que após ser iniciada 
contendo uma elevada quantidade de radicais livres, necessita de um número especifico 
de fótons para ser absorvido pelo sistema iniciador, estando diretamente relacionado 
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com o comprimento de onda, intensidade e tempo de exposição. É interessante notar-se 
que os componentes fotossensíveis são de fundamental importância para desencadear 
do processo de polimerização, no que lhe diz respeito, sendo capaz de absorver a luz e 
desencadear uma elevação da cinética molecular, isso sendo de fundamental importância 
para dar início à conversão da mistura oligomérica em um polímero com ligações cruzadas. 
(Cook, 1992; Stansbury, 2000; Ferracane, 2011). 

O fotoiniciador é um componente ímpar para a eficiência do processo de 
polimerização, contribuindo diretamente para formação de polímeros com propriedades 
físicas e mecânicas nas quais são desejadas. Por esse motivo, necessita-se uma interação 
eficiente entre a eficácia de absorção do fotoiniciador e o espectro de emissão da fonte de 
luz, elevando assim a sua reação de absorbância dos fótons. (Alvim et al.,2007; Ikemura et 
al., 2008; Sakaguchi et al., 2009; Schneider et al., 2009; Decker et al., 2011). 

Com o avanço das tecnologias novos modelos alternativos de lâmpadas surgiram, 
tais como: as lâmpadas de arco de plasma e o laser de argônio, essas se apresentaram 
com o custo mais oneroso; vale salientar ainda, que esse elevado custo não é desprezível, 
pois, esses aparelhos oferecem uma redução do tempo de polimerização. Dessa forma, 
melhorando a adaptação marginal das restaurações com resinas compostas. (Park et al., 
2002). 

As lâmpadas LEDS (light-emitting-diode) na atualidade são o que há de mais 
novo no mercado no quesito de apresentar-se como uma tecnologia promissora, essas 
por sua vez, tratam-se de uma tecnologia que difere totalmente da luz halógena, atuando 
como fontes de luz no estado sólido, agregado com diversos compostos que apresentam 
semicondutores que emitem uma luz azul. Destaca-se inúmeras vantagens dessa luz azul, 
como: uma energia na qual é produzida do nitrato de gálio, com um espectro de absorção 
máximo de CQ (468 nm), não produzem filtros, um mínimo calor é gerado, longa vida útil, 
degradação significante do fluxo de luz, resistência a quedas inesperadas de energias, etc. 
(Nomura et al., 2002). 


2.5 CARACTERÍSTICAS DOS FOTOINICIADORES E COINICIADORES 


Os fotoiniciadores são moléculas orgânicas, que podem ser empregados sozinhos 
ou fazendo parte de um sistema químico, que tem a capacidade de absorver luz. A partir 
desta absorção de luz, provocam uma reação em cadeia, com a liberação de radicais H* ou 
cátions radicais, que iniciam a reação de fotopolimerização. As principais características dos 
fotoiniciadores são a fotoquímica e a fotofísica, que desencadeiam o processo reacional. 
Os requisitos preenchidos por essas substancias são: alto coeficiente de extinção molar na 
região de ativação (dependente da aplicação e da FL); alta capacidade de gerar espécies 
ativas ou alto rendimento quântico de formação de radicais livres; solubilidade no meio 


reacional; baixa degradação química antes e após a reação; ser inodoro; não provocar 
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amarelamento das resinas fotocuráveis; ser atóxico e de fácil manuseio. (Fouassier, 1995; 
Allen, 1996). 

Os coiniciadores fazem parte de um sistema químico que não absorve luz, mas 
participa na produção da espécie reativa. Apresentando as seguintes características: um 
alto potencial de oxidação ou de redução; alta reatividade na adição do radical à dupla 
ligação; não absorver luz no mesmo comprimento de onda de irradiação do fotoiniciador e 
não reagir nem interagir com o fotoiniciador e com os monômeros no estado fundamental. 
(Fouassier, 1995). 


2.6 CLASSIFICAÇÃO DOS FOTOINICIADORES E COINICIADORES 


De acordo com o mecanismo de formação dos radicais livres, os fotoiniciadores podem 
ser classificados em dois tipos, tipo le Il. O primeiro tipo gera radicais por fragmentação da 
molécula após absorção de luz em um processo direto de fotofragmentação. Já o segundo 
tipo, absorve a luz que excita a molécula e reage com um segundo composto que é doador 
de elétrons. Com isso a molécula capaz de absorver a luz é o fotoiniciador e a de doar 
elétrons é o coiniciador. (Aydin, 2005). 

O principal representante do grupo de fotoiniciadores do tipo Il é CQ, é um agente 
iniciador que pertence as diquetonas, produz radicais quando expostos a radiação entre 450 
a 500 nm. Como pertencente ao tipo Il, necessita de um agente coiniciador, para finalizar a 
sua polimerização, geralmente o mais usado é uma amina terciaria. (Tsai, Charney, 1969; 
Cook, 1992; Alvim et al., 2007). 

Em relação ao espectro de absorção da luz visível, a CQ chega ao estado de 
excitação simples, também chamado de “singlet state”, quando o comprimento de onda 
fica entre 400 e 500 nm, com o valor máximo de 468 nm. Na sequência, a excitação torna- 
se “triplet state “, com um tempo de vida encurtado, mas necessário para que ela atinja o 
estado mais complexo de alta excitação molecular “exciplex”, onde abstrai um átomo de 
hidrogênio da amina terciária resultando na formação de radicais livres e desencadeando a 
reação de polimerização. (Tsai, Charney, 1969). 

No entanto o decaimento da CQ está relacionado com uma molécula de amina 
por um mecanismo difusional, gerando um exciplexo. As aminas comumente utilizadas 
são as dimetilamina metilmetacrilato (DMAEMA), cianoetil metilanilina (CEMA) e etil-p- 
dimetilamino benzoato (EDB). (Stansbury, 2000). 

O sistema CQ/amina tem sido o “gold standard” nas restaurações dentárias 
e muitos estudos investigam o mecanismo de iniciação e os parâmetros que afetam a 
fotopolimerização. A questão é que, o mecanismo que leva ao amarelamento e em grande 
concentração, a toxicidade, a incorporação da CQ a matriz resinosa deve ser controlada. 
Com isso, reduz o prejuízo estético, em regiões anteriores de maxila e mandíbula. Mas a 
baixa concentração deste fotoiniciador, leva a resultados insatisfatórios de polimerização. 
(Park et al., 1999; Alvim et al., 2007; Prakki et al., 2009; Brandt et al., 2011). 
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A produção de radicais é uma reação de polimerização padrão, onde o complexo 
molecular e o “know-how” são de fundamental importância para conseguir alcançar as 
propriedades desejadas. Desta maneira o sistema iniciador CQ/amina está interligado a 
um elevado tempo de exposição, resultando em uma queda circunstancial do número de 
monômeros residuais. (Parkki et al., 1999; Alvim et al., 2007; Prakki et al., 2009; Sakaguchi 
et al., 2009; Brandt et al., 2011). 

Estudos recentes que testaram associações de vários fotoiniciadores como TPO 
(Difenil (2,4,6-trimetilbenzoil)-fosfino e Bis (2,4,6-trimetilbenzoil) fenilfosfina), (BAPO) ou 
canforoquinona (CQ) associado com co-iniciadores, 2- (dimetilamino ) metacrilato de etilo 
(DMAEMA), 4- (dimetiamino) benzoato de etilo (EDMAB) ou álcool 4- (N, N-dimetilamino) 
fenetilico (DMPOH). Os sistemas CQ apresentaram maior estabilidade de cor do que 
os fotoiniciadores de tipo |, especialmente quando combinados com DMPOH. Após o 
envelhecimento, os compósitos baseados em CQ tornaram-se mais amarelos e BAPO e 
TPO mais leves e menos amarelados. No entanto, os sistemas CQ apresentaram maior 
estabilidade de cor do que os fotoiniciadores de tipo |, como BAPO- e TPO-, apesar de 
sua maior eficiência de cura quando ativado por foto com a faixa de comprimento de onda 
correspondente. A correspondência de cores é inicialmente importante, mas a mudança de 
cor ao longo do tempo seja um dos principais motivos para a substituição das restaurações 
estéticas; apesar do menor amarelecimento dessas alternativas (Oliveira et al., 2015). 

O BAPO apresenta em sua composição o óxido 4-propilfenil-bis-(2,6-diclorobenzoíla) 
fosfínico que após a sintetização para ser utilizada na área odontológica, possuindo uma 
elevada absorção de luz acima de 400 nm. No mercado a mesma é encontrada com 
maior facilidade em um composto de Irgacure 819 (Ciba-Geiny Inc.), no formato de um 
pó esbranquiçado, sendo utilizado normalmente como um adesivo autocondicionate sobre 
a superfície dentária, fora que o BAPO oferece um excelente resultado de formação dos 
radicais livres (Correa, 2008). 

O “lrgacure” tem a capacidade de formar quatro espécimes de radicais livres 
para cada molécula, potencialmente existe um processo de liberação de calor de forma 
espontânea gerando uma clivagem em uma das ligações de C-P; contudo em temperaturas 
fora das convencionais a segunda ligação da clivagem não ocorre de forma espontânea, 
por sua vez sendo necessário lançar mão de um segundo fóton para com que as ligações 
sejam quebradas (Neumann et al., 2006). 

Em uma avaliação da capacidade de absorver luz no comprimento de onda de 400 
nm, o BAPO oferece características de cinética de polimerização que são capazes de 
promover a destruição do cromóforo responsável pela absorção da radiação UV, resultando 
em fotoclareamento da molécula, impedindo que o fotoiniciador permita o amarelamento 
do polímero e ainda uma alta conversão das duplas ligações acrílicas (Rutsch et al., 1996). 

Um estudo feito Besse et al (2016), comparou a força de cisalhamento de compostos 
contendo CQ e BAPO, como agentes fotoiniciadores. Os resultados mostraram que o 
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melhor desempenho foi obtido quando usado BAPO; embora associação da CQ/Amina 
demostraram bom desempelho. 

Com isso o BAPO não necessita de coiniciadores em sua reação, pois seu 
mecanismo de ação age por uma a-clivagem na ligação (C-P), diferindo-se do sistema 
da CQ/amina. A utilização de sistemas coiniciadores promove uma elevação espontânea 
da cinética de reação, ainda auxiliando a reatividade dos sistemas (Brandt et al., 2010; 
Leprince et al., 2011). A adição de alguns compostos ajuda no processo de elevação da 
cinética de polimerização, através de um sistema ternário de reação (fotoiniciador + amina 
+ DFI), sem haver um comprometimento na aparência da reação (Shin, Rawls, 2009). 

O DFI nada mais é do que um sal branco solúvel, capaz de agir em combinação com 
a CQ acrescentando em suas insuficiências estéticas e o GC do sistema iniciador CQ/amina. 
Esse DFI quando reagido com a CQ inativa devido um processo de redução de elétrons, com 
liberação de um radical fenil capaz de estimular o início da polimerização da CQ, reduzindo 
assim o tempo de exposição, tornando esse sistema mais reativo (Ogliari et al., 2007; Shin, 
Rawls, 2009). Com a elevação da taxa de conversão e polimerização devido a adição do 
sal iônico, uma camada híbrida de adesivo é formada ofertando melhores propriedades 
mecânicas e de resistência com a superfície dentinária (Leal et al., 2012; Meereis et al., 
2014). Este sal iônico utilizado como um catalisador da reação de polimerização e com um 
caráter iônico, gerando a polimerização de monômeros hidrofílicos, impedindo a divisão 
das fases e reduzindo o bloqueio da polimerização por solventes orgânicos (Loguercio et 
al., 2013; Meereis et al., 2016). 

Aberdin et al (2016), demostrou em estudo que adição de DFI, como terceiro 
componente num sistema formado por fotoiniciadores e co-iniciadores como CQ/DMAEMA 
ou CQ/EDMAB, melhorou significadamente, a potencial de fotopolimerização. Afirmando 
assim, a necessidade da adição deste sal para melhorar o desempenho da polimerização. 


2.7 MICROTRAÇÃO 


Em virtude das altas taxas de resistência adesivas ocorridas pelo aprimoramento 
dos novos materiais e técnicas de adesão, que gira acima de 25 Mpa. Os testes de tração 
e o cisalhamento; não foram capazes de resolver essa demanda. Daí, foi necessária a 
introdução de novas formas de testar esses materiais, sendo assim o teste de microtração. 
O teste permitiu avaliar de forma precisa e eficiente a interface adesiva, na medida que 
possibilita uma diminuição significativa do número de falhas coesivas; que consista mostrar 
a fratura no substrato. Além disso, outras vantagens que surgiram com o uso desse teste, 
foi a possibilidade de estudar diferentes regiões do dente, a obtenção de grande quantidade 
de corpo de prova a partir de um elemento dentário; reduzindo assim o número de amostras 
que eram usadas ao cisalhamento e tração (Camargo et al., 2007). 
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O ensaio de microtração tem por objetivo avaliar a interface de adesão através do 
uso de espécimes com dimensões nas quais sejam reduzidas; esse método previamente 
realiza a execução de cortes perpendiculares entre si no dente preparado, para confecção 
de corpos de provas em formatos especifícos, nesse caso de palitos, com secção transversal 
com dimensões de aproximadamente 1mm2. Esses corpos de provas ficam posicionados e 
fixados por meio de uma cola a um instrumento específico nos quais foram tracionados em 
uma máquina de ensaio universal, uma velocidade média de 0,5 mm/min. Os valores da 
resistência adesiva eram calculados através da razão de carga suficiente para promover a 
ruptura de corpos (Sano et al., 1998). 

Geralmente, as falhas observadas em testes de microtração, são do tipo adesivas, 
quando envolvem união de dente ao substrato (restauração ou peça protética). Torres et 
al (2017). 
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PROPOSIÇÃO 


O objetivo desta pesquisa foi avaliar a resistência de união da interface adesiva 
à microtração usando sistemas adesivos experimentais com diferentes sistemas 
fotoiniciciadores CQ - Canforoquinona e BAPO - Óxido bis-alquil fosfínico co-iniciadores, 
DFI - Difeniliodônio hexafluorfosfato e dimetilamina metilmetacrilato (DMAEMA). 
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MATERIAIS E MÉTODOS 


O projeto da pesquisa foi apresentado ao Comitê de Ética da Unileão e dispensado 
de ser submetido à análise por tratar-se de uma pesquisa exclusivamente laboratorial, sem 


envolvimento de seres humanos ou materiais (Anexo A). 


4.1 PREPARO DA AMOSTRA DOS DENTES 


Foram utilizados neste estudo 48 terceiros molares humanos (n=8) recém-extraídos, 
livres de cárie, trincas ou fraturas. Os dentes foram mantidos em solução de cloramina 
(0,5%) à temperatura de 4 ºC por 48h para desinfecção. A seguir, foram limpos com auxílio 
de pasta de pedra-pomes e água com escovas tipo Robinson (Microdont?, Socorro, SP, 
Brasil) e analisados por meio de uma lupa (Carl Zeiss, Jena, Alemanha), com aumento de 
10x para descartar os espécimes que não fossem íntegros. 

Os dentes foram fixados em lâminas de vidro retangular de dimensões de 15 x 
40 mm (IVM BRASIL,vidraçaria,Mogi das Cruzes, SP, Brasil), fixados com cera pegajosa 
(ASFER, Indústria Química Ltda, São Caetanos do Sul, SP, Brasil), de tal maneira que a 
superfície oclusal ficasse voltada para a superfície externa e superior. (Figura 1). 


Figura 1 - Dentes Fixados na Lâmina de Vidro e Incluídos com Cera, Com a Superfície oclusal e 
cúspides voltada para cima. 


Fonte: Autoria própria. 


As coroas dos dentes foram seccionadas 2 mm abaixo das cúspides em sua 
região central, no sentido vestíbulo-lingual, perpendicular ao seu longo eixo com um disco 
diamantado de dupla face. (Meinsinger, Neuss, Alemanha). Após o corte, os resíduos 
provenientes da manipulação dos corpos-de-prova foram removidos com uma sequência 
de Lixa D'água número 600, 700, 800, 900, 1000, 1100 e 1200 (3M, Sumaré, Brasil), em 
Politriz Aropol 2V (Arotec Ind. e Comércio São Paulo/SP/Brasil). (Figura 2). 
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Figura 2 - Dente Sendo Cortado na Região da Coroa. 


Fonte: Autoria própria. 


A manutenção dos dentes após esses procedimentos foi em soro fisiológico à 
temperatura de 36 “C em estufa bacteriológica ECB 1.3 digital Odontobrás Ind. e Com. 
Equip. Med. Odont. LTDA (Ribeirão Preto, SP, Brasil). 

Logo após o polimento para padronização da smear layer, os discos de dentina 
pertencentes a cada um dos Grupos foram condicionados com ácido fosfórico a 37% 
(Condac 370, FGM, Joinville, SC, Brasil) por 15s e enxaguados com água abundante 
durante 30s. O excesso de água foi removido com papel absorvente (Figura 3). 


Figura 3 - Dentes Condicionados. 


Fonte: Autoria própria. 


Cada corpo de prova recebeu o sistema adesivo SingleBond (3M ESPE, St Paul, 
EUA) que foi aplicado por 10 segundos sob constante agitação em toda superfície dentinária 
com auxílio de um microbrush (KG SorensenQ, Barueri, SP, Brasil), seguido por um leve 
jato de ar por 10s. Após a primeira aplicação uma nova camada do sistema adesivo foi 
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aplicado sobre a dentina pelo mesmo tempo e condição de agitação, seguido por um leve 
jato de ar também por 10s e fotoativado durante 10s com o aparelho marca VALO (Ultradent 
Products, Inc. - Salt Lake City - Utah - EUA), com irradiância de 450 mW/cm2. (Figura 4). 


Figura 4 — Sistema Adesivo Usado Para Fechar Câmara Pulpar. 


Fonte: Autoria própria. 


Após aplicação do sistema adesivo, foi confeccionada uma restauração em resina 
composta (22508, 3M ESPE, St Paul, Minessota, EUA) para fechar a câmera pulpar, 
(Figura 5), utilizando-se incrementos de resina até fechar todas cavidade, os quais foram 
fotopolimerizados por 20s para cada, com aparelho um fotopolimerizador marca VALO 
(Ultradent Products, Inc. - Salt Lake City - Utah - EUA) (Figura 6). 


Figura 5 — Fechamento da Cavidade Pulpar com Resina Composta 


Fonte: Autoria própria. 
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Figura 6 — Aparelho Fotopolimerizador VALO 
PR k 


Fonte: Autoria própria. 


4.2 PREPARO DA AMOSTRA DOS SISTEMAS ADESIVOS EXPERIMENTAIS 


Para este estudo, foram preparadas as seguintes formulações de adesivos 
experimentais, com misturas de monômeros que consistem de 50% em peso BisGMA — 
Bisfenol Glicidil Dimetacrilato - e 50% em TEGDMA - Trietileno Glicol Dimetacrilato. 

Osfotoiniciadores utilizados foram, a canforoquinona (CQ) e o óxido bis-alquil fosfínico 
(BAPO) e os coiniciadores, o difeniliodônio (DFI) e a amina (dimetilamina metilmetacrilato - 
DMAEMA), na proporção 1:1, em massa. Os sistemas iniciadores fotopolimerizáveis foram, 
cada um, completamente dissolvidos na matriz de monômero em concentrações de 0,5%, 
em massa, criando os grupos: 


1. CQ-A (CQ/Amina) 

2. CQ-A-D (CQ/Amina/DFI) 

3. B(BAPO) 

4. B-A (BAPO/Amina) 

5. B-D (BAPO/DFI) 

6. B-A-D (BAPO/Amina/DFI) 
(Figura 7). 


Figura 7 — Sistemas Adesivos Experimentais. 


Fonte: Autoria própria. 
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Além disso, o inibidor hidroxitolueno butilado (BHT) foi adicionado ao sistema 
em uma concentração de 0,1% em massa para evitar espontânea polimerização dos 
monômeros. A manipulação dos adesivos experimentais foi realizada em luz filtrada laranja. 
As formulações dos adesivos experimentais usadas neste estudo, foram selecionadas com 
base nos estudos de Park et al. (1999), Atai, Moin et al. (2001) e (Watts (2006). Todos os 
reagentes foram da Sigma-Aldrich Inc., (St. Louis, MO, EUA). 

Cada espécime foi condicionado com ácido fosfórico a 37% (Condac 378, FGM, 
Joinville, SC, Brasil) por 15s e enxaguados com água abundante durante 30s. O excesso de 
água foi removido com papel absorvente. Os adesivos experimentais contendo diferentes 
sistemas fotoiniciadores foram aplicados por 10 segundos sob constante agitação em toda 
superfície dentinária com auxílio de um microbrush (KG SorensenB, Barueri, SP, Brasil), 
seguido por um leve jato de ar por 10s. Após a primeira aplicação uma nova camada do 
sistema adesivo foi realizada sobre a dentina pelo mesmo tempo e condição de agitação, 
seguido por um leve jato de ar também por 10s e fotoativado durante 10s com o aparelho 
VALO (Ultradent Products, Inc. - Salt Lake City - Utah - EUA), com irradiância de 450 mW/ 
cm2. 

Após a aplicação de sistema adesivo, foi confeccionada restauração de resina 
composta (22508, 3M ESPE, St Paul, Minessota, EUA) em forma de bloco (4mm 
x 4mm x 8mm) com o auxílio de matriz de silicone de adição nas dimensões de cada 
amostra, utilizando-se dois incrementos de resina com 2 mm de espessura os quais foram 
fotopolimerizados o aparelho VALO (Ultradent Products, Inc. - Salt Lake City - Utah - EUA), 
com irradiância de 450 mW/cm2, por 20s para cada. (Figura 8 e 9). 


Figura 8 — Dentes Restaurados em Resina e Grupos de sistemas adesivos, paquímetro digital. 


f E E 


Fonte: Autoria própria. 
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Figura 9 — Dentes Restaurados em Resina. 


Fonte: Autoria própria 


Após 24h da realização das restaurações, as espécimes foram incluídas em cera 
e cortadas longitudinalmente com um disco de diamante dupla face (Buehler, modelo 11 
— 42583, série 15 LC, Lake Bluff, ILL 6004, USA) em cortadeira metalográfica de precisão 
Isomet 1000 (Buehler, Lake Forest, Il, USA) sob refrigeração constante. Cada espécime 
foi cortado no sentido resina - dente em palitos de tmm de espessura no sentido mesio- 
distal perpendicular à interface adesiva. Posteriormente, os espécimes foram posicionados 
no sentido vestibulo-lingual (girados 90º) e seccionados perpendicularmente à interface 
adesiva originando palitos de 1mm?2. O resultado dos cortes foi a obtenção de palitos de 
dimensões (4mmx8mmx4mm), compostos por uma porção de resina (22508, 3M ESPE, St 
Paul, Minessota, EUA) e a outra de substrato dentinário, por fim, e entre estas 2 estruturas 
o sistema adesivo (interface de união).(Figura 10). 


Figura 10 — Palitos Formados. 


Fonte: Autoria própria. 
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4.3 TESTE DE MICROTRAÇÃO 


Para a avaliação da resistência de união um paquímetro digital foi utilizado para 
averiguação da área de secção transversal (altura e espessura) da interface dente- 
restauração e os palitos foram fixados ao dispositivo de microtração em Máquina de Ensaio 
Universal (EMIC Ltda., São José dos Pinhais, SP, Brasil), (Figura 10), com adesivo à base 
de cianocrilato (Super Bonder Gel, Loctite, Henkel Ltda., Itapevi, SP, Brasil) pelas suas 
extremidades, de modo a posicionar a área de união perpendicularmente ao longo eixo da 
força de tração. Os testes foram realizados com velocidade constante de 0,5 mm/min até a 
ruptura do palito. (Figuras 11 e 12). 


Figura 11 — Interface Dente-Restauração e Palitos Fixados. 


Fonte: Autoria própria. 


Figura 12 — Palitos Prontos Para o Teste Com Velocidade Constante de 0,5 mm/min até a ruptura do 
palito. 


Fonte: Autoria própria. 
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Os palitos fraturados (Figura 13), foram avaliados em microscópio óptico EK3ST 
Eikonal Equipamentos Ópticos e Analíticos (São Paulo, SP, Brasil), o padrão das micro- 
fraturas que forma correlacionadas com as porcentagens dos tipos de fraturas em cada 
grupo experimental, com os valores obtidos de resistência de união. 


Figura 13 — Palitos Fraturas e Prontos Para Analise Em Microscópico. 


Fonte: Autoria própria. 


Os valores obtidos em Kgf foram transformados em MPa utilizando-se a área de 
cada palito avaliado após medidos com o auxílio de paquímetro digital. 


4.4 ANÁLISE ESTATÍSTICA 


Previamente às análises, os dados de resistência da união foram avaliados quanto 
a normalidade pelo teste de kolmogorov-smirnov. Em seguida, foram submetidos à análise 
de variância a um critério. As comparações múltiplas foram efetuadas pelo teste de Tukey. 
Os cálculos estatísticos foram conduzidos adotando-se o nível de significância de 5% (a = 
0,05), no programa SigmaStat 3.5 (Systat Software Inc., San Jose, California, EUA). 
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RESULTADOS 


A tabela 1 mostra os valores médios e o desvio padrão da resistência da união dos 
diferentes adesivos dentínários. 


Tabela 1 — Média e desvio padrão dos valores de resistência da união, em Mega Pascal (MPa). 


Adesivo Resistência da União (MPa) 
BAPO 32,0 (13,3) A 
BAPO/DFI 31,0 (9,7) A 
BAPO/Amina/DFI 25,7 (9,3) A 
BAPO/Amina 8,6 (10,4) B 
CQ/Amina 6,0(3,1)B 
CQ/Amina/DFI 5,7 (3,8) B 


Médias seguidas por letras distintas indicam diferença significativa entre os materiais. 


Fonte: Autoria própria 


A análise de variância a um fator demonstrou que existiu diferença estatisticamente 
significante nos valores de resistência da união entre os diferentes adesivos dentinários 
utilizados (p < 0,01). 

De acordo com teste de Tukey, os adesivos contendo os sistemas fotoiniciadores 
BAPO; BAPO/DFI; BAPO/Amina/DFI demonstraram os maiores valores de resistência da 
união, não diferindo entre si. Enquanto os adesivos contendo os sistemas fotoiniciadores 
BAPO/Amina; CQ/Amina; CQ/Amina/DFI mostraram os valores mais baixos de resistência 
da união semelhantes entre si. 


O gráfico 1 mostra a porcentagem dos tipos de falha ocorridos nas diferentes 
técnicas. 


Gráfico 1 — Tipos de falha (%). 


Adesiva 
E Coesiva em dentina 


E Mista 


Fonte: Autoria Própria 
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O padrão de falha predominante para todos os adesivos avaliados foi a falha do tipo 
adesiva. Sendo que CQ/Amina/DFI obteve a menor porcentagem de falha adesiva (89%) e 
os adesivos B e CQ/Amina o maior (100%). 
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DISCUSSÃO 


Em busca do sucesso dos tratamentos clínicos odontológicos, a qualidade da 
interface adesiva entre as resinas compostas e o remanescente dental tem sido alvo de 
diferentes estudos para melhorar sua ação. Dentro deste tema, o condicionamento do 
esmalte com ácido fosfórico, proposto por Buonocore (1995; Garcia, 2007), representou 
um grande marco na odontologia adesiva. Desta forma, vários pesquisadores vêm se 
dedicando ao desenvolvimento de novos conceitos na área da adesividade. (Nakabayashi, 
2000; Nakabayashi, Pashley, 2000; Moszner et al., 2005). 

O fotoiniciador mais utilizado na formulação de compósitos odontológicos é a 
canforoquinona (CQ) (Alvim et al., 2007; Asmusen et al., 2009; Ferracane, 2011) e, como 
pertencente ao tipo Il (Aydin, 1999), necessita de um agente coiniciador, para finalizar a 
sua polimerização, geralmente o mais usado é uma amina terciária (Tsai, Charney, 1969, 
Cook, 1992; Alvim et al., 2007). Uma das aminas comumente utilizadas é a dimetilamina 
metilmetacrilato (DMAEMA) (Stansbury, 2000). 

O mecanismo de iniciação pela CQ, devido ao grupo dicetona, envolve a presença 
de um coiniciador, normalmente um derivado de amina. Após a absorção de luz, a CQ 
é promovida a um estado excitatório denominado estado tripleto, que interage com um 
elétron ou próton doador de molécula, como uma amina terciária, para gerar radicais livres 
que são moléculas extremamente energéticas e responsáveis por iniciar o processo de 
polimerização (Brandt et al.,2011; Salgado et al., 2015). 

Outro fotoiniciador é o derivado do óxido bisaquil fosfínico (BAPO). Possui 
qualidades como boa eficiência e não causa escurecimento (Rutsch et al., 1996). O 
BAPO não necessita de coiniciadores em sua reação, pois gera radicais por fragmentação 
da molécula após absorção de luz em um processo direto de fotofragmentação, sendo 
pertencente ao tipo | (Aydin, 1999). 

Os coiniciadores fazem parte de um sistema químico que não absorve luz, mas 
participa na produção da espécie reativa. Apresentando as seguintes características: um 
alto potencial de oxidação ou de redução; alta reatividade na adição do radical à dupla 
ligação; não absorver luz no mesmo comprimento de onda de irradiação do fotoiniciador e 
não reagir nem interagir com o fotoiniciador e com os monômeros no estado fundamental 
(Fouassier, 1995). 

O uso dos coiniciadores, também conhecidos como agentes redutores, aumentam 
a velocidade ou cinética da reação (Brandt et al., 2010; Leprince et al., 2011). Por isso, o 
uso de sal de iodônio (DFI) poderia auxiliar a reação de polimerização onde existe pouca 
disponibilidade de luz (Shin, Rawls, 2009). 

Para esse estudo, portanto, foram utilizados os fotoiniciadores: canforoquinona 
(CQ) e óxido bisaquil fosfínico (BAPO); associados ou não a diferentes combinações dos 
coiniciadores: sal de iodônio (DPI) e amina (DMAEMA). 


Discussão 


24 


Os estudos de Bramra et al. (2010), Brandt et al. (2011), Miletic & Santini (2012) 
e Oliveira et al. (2015), analisaram a utilização do fotoiniciador BAPO e do coiniciador 
DFI, que são adesivos com fotoiniciadores modificados na composição, com intuito de 
aperfeiçoar as características mecânicas e estéticas dos agentes adesivos como materiais 
alternativos ao sistema convencionais utilizando CQ/amina. Resultado este, também 
encontrado nesse trabalho, onde o sistema formado entre BAPO/DFI, foi observado que a 
resistência de união na interfase adesiva, apresentando melhores resultados. 

Além das melhoras dos sistemas adesivos utilizando o BAPO como fotoiniciador, 
os pesquisadores Ikemura & Endo (2010), mostraram em suas pesquisas que uma outra 
vantagem é a estética deste sistema em relação ao CQ/amina terciária. O BAPO não 
requer aminas terciárias, para participar como coiniciador da reação, porque a a-clivagem 
da ligação de carbono e fósforo (C-P), gera dois radicais livres capazes de iniciar a 
fotopolimerização. Além disto, o estudo mostra que quando o BAPO foi associado a amina, 
a resistência a união na interfase adesiva, fica comprometida. 

Em relação a absorção da luz, O BAPO exige uma região de comprimento de onda 
próxima ao UV (365-416 nm) (lkemura et al., 2008), ao passo que a CQ requer um espectro 
de luz na região visível (400 - 500 nm) (Ely et al., 2012). Unidades de luz halógenas emitem 
uma faixa mais ampla de comprimentos de onda do que os diodos emissores de luz (LED). 
Essa constatação sugere a necessidade do uso de uma fonte de luz halógena ou um 
dispositivo capaz de produzir uma faixa espectral mais ampla de emissão do que a dos LED 
tradicionais, quando BAPO está presente na composição de um material fotopolimerizável. 
O espectro de absorção dos fotoiniciadores é fundamental para prever o seu comportamento 
quando expostos a uma unidade de luz fotopolimerizadora específica, o que justifica o uso 
do VALO. 

Esse recurso pode combinar mais facilmente com a maioria dos iniciadores 
e coiniciadores que requerem uma faixa de comprimentos de onda diferente do que a 
necessária para a CQ (Decker et al., 2001). Essa constatação sugere a necessidade do 
uso de uma fonte de luz halógena ou um dispositivo capaz de produzir uma faixa espectral 
mais ampla de emissão do que a dos LED tradicionais, quando BAPO está presente na 
composição de um material fotopolimerizável. 

A fonte de luz VALO (Ultradent Products, Inc), utilizada neste estudo, é um sistema 
de luz LED, com potência que pode variar entre 1000 a 1400 mW/cm? e com intervalo 
de comprimento de onda entre 395 - 480 nm (Ultradent, 2012). Sendo, dessa forma, um 
fotopolimerizador adequado para a cura de sistemas adesivos contendo BAPO. 

De acordo com teste de Tukey, os adesivos contendo os sistemas fotoiniciadores 
BAPO; BAPO/DFI; BAPO/Amina/DFI demonstraram os maiores valores de resistência da 
união, não diferindo entre si. Enquanto os adesivos contendo os sistemas fotoiniciadores 
BAPO/Amina; CQ/Amina; CQ/Amina/DFI mostraram os valores mais baixos de resistência 
da união semelhantes entre si. Besse et al (2016), comparou um sistema com BAPO e 
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outro com CQ/Amina em um teste de cisalhamento e os resultados foram semelhantes ao 
encontrado na pesquisa, ou seja, as maiores resistências foram encontradas com o BAPO. 

Os resultados demonstram que o fotoiniador BAPO oferece uma boa combinação 
das principais características de um fotoiniciador, como alto coeficiente de extinção molar 
na região de ativação; alta capacidade de gerar radicais livres; baixa degradação química 
antes e após a reação; além de não provocar amarelamento das resinas fotocuráveis, 
conforme descrito por autores como Fouassier (1995) e Allen (1996). 

Apesar de que o sistema CQ/amina tem sido o “gold standard” nas restaurações 
dentárias, existem parâmetros que afetam a fotopolimerização desse material. A baixa 
concentração deste fotoiniciador, leva a resultados insatisfatório de polimerização. (Park et 
al., 1999; Alvim et al., 2007; Prakki et al., 2009; Brandt et al., 2011). O que corrobora com 
os resultados obtidos neste estudo. 

Quanto ao padrão de falha, o predominante para todos os adesivos avaliados foi a 
falha do tipo adesiva, o mesmo resultado foi encontrado no trabalho de Torres et al (2017), 
independente dos sistemas fotoiniciadores utilizados. Sendo que CQ/Amina/DFI obteve a 
menor porcentagem de falhas adesivas (89%) e os adesivos B e CQ/Amina o maior (100%). 

Mesmo que o sistema iniciador CQ/amina esteja interligado a um elevado tempo de 
exposição (Park et al., 1999; Alvim et al., 2007; Prakki et al., 2009; Sakaguchi et al., 2009; 
Brandt et al., 2011), e que o uso do DFI aumente o taxa de conversão e polimerização 
do composto (Ogliari et al., 2007; Shin, Rawls, 2009; Leal et al., 2012; Loguercio et al., 
2013; Meereis et al., 2014; Meereis et al., 2016), o uso do DFI associado ao sistema CQ/ 
Amina não foi capaz de auxiliar no padrão de falhas, produzindo falhas mais desfavoráveis. 
Mesmo melhorando o potencial de fotopolimerização, quando associado a CQ/DMAEMA 
ou CQ/EDMAB, como demostrou os trabalhos de Aberdin et al (2016). 
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CONCLUSÃO 


De acordo com os resultados deste estudo, pode-se concluir que: 


1. 


Com exceção dos grupos contendo CQ e CQ/DFI, todos os outros aumentaram 
a resistência à microtração (RM) dos adesivos em relação ao grupo CQ/amina. 


Os sistemas que continham o fotoiniciador BAPO apresentaram valores de 
resistência superiores àqueles demonstrados pelo sistema convencional 
contendo CQ. 


Os sistemas que continham o co-iniciador AMINA pode interferir negativamente 
nos valores de resistência de união. 


Os sistemas que continham o DFI apresentaram valores de resistência 
superiores ou equivalentes àqueles demonstrados pelos sistemas sem o DFI. 


O uso do fotoiniciador BAPO aumenta a resistência à microtração em relação 
aos com CQ, principalmente, quando do uso co-iniciador AMINA terciária. 
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